
Федеральное государственное упитарное предприятие
кВсероссийский наутно-исследовательский институг метрологии им. Д,И. Менделеева>

ФГУП кВНИИМ им. .Щ.И.МенделееваD

М.п

Государственная система обеспечения единства измерений

Приборы тонкослойной хроматографии

IATROSCAN MK-7s

Метод.rка поверки

l,ЛI-242-2618-2025

СОГЛАСОВАНО
Генера.тьньй диреrffор

ФГУП к им. Д. И. Менделеева>

шреля 2025 г.

Руководитель
наlплrо-rпa"пaооватеJьского отдела

нов в области

ф измерений

А.В. Колобова

Старший науrный сотрулник
Еауtшо-исследовательского отдела

государственньD( эталонов в области

физико-химпческих измерений

аs
ё

! PcTl
Illrllз

sФ0

сЕ

9

о
Ф

Ф

ко у

9

2025

М.А. Меша.пкин

А.Н. Пронин



СОДЕРЖАНИЕ

l. обшие положеЕItя

2. Перечень операций поверки

3. Требования к условиям проведенrlя поверки

4. Требования к специалистам, осуществJIяющим поверку

5. Метрологические и технrr.tеские требования к средства]r, поверки

6. Трбования (условия) по обеспечению безопаспости прведения поверки

7. Внешний осмотр
8. Подготовка к поверке и опробование

9. Проверка проФаммного обеспечения срдства измерений

10. Определение метологических характеристик и полгверriцение соответствиJI

прибора мегрологическим требованиям

l 1 . Оформление результатов поверки

ПРИЛОЖЕНИЕА
прило)l(EниЕБ

3

3

4

4

4
5

5

5

6

6

8

10

11

2



l. общпе полоrсения
Настоящм методика поверки распрстчшulется на приборы тонкослойной хромато-

графии IATROSCAN MK-7s (лалее - приборы) и устанавrпrвает методы и средства их повер-

ки.
Требования по обеспечению прослеживаемости поверяемого прибора к государствен-

ным первиtшым эталона,t единиц веJIичин выполшпотся пугем реitлизации на приборах ме-

тодик измерений с применением стtшдартньж образцов угвержденного тип4 прослеживае-

мых к комплексу государственньп первиtIньD( этzшонов едлниц массовой (моrrярной) лоли и

массовой (молярной) концентрации по ГосТ 8,735.0-201l (Государственнм поверочная

схема для средстВ измерений содерхания компонентоВ в жидких и TBSpдED( веществllх и ма_

териалах. Основные полохения)):
гэт 217-2018 ГПЭ единиц массовой доли и массовой (молярной) концеIrтрации неор-

гalнических компонентов в водньD( растворах на основе гр:виметрическою и спекгрtlJIьного

методов;

гэт 176_2019 гпэ единиц массовой (молярной, атомной) доли и массовой (моляр-

ноЙ) концентрации компонентов в жидких и твер.ФD( вещества( и материzrла( па основе ку-

лонометрии;

гэт l96-2023 ГПЭ едшиЦ массовой (молярной) доли и массовой (молярной) копцен-

трации компонентов в жидкш( и твердьD( веществах и материалФ( на основе спектр{IJIьньD(

методов;

гэт 208_2024 ГПЭ единиц массовой (молярноЙ) доли и массовоЙ (молярнОЙ) КОIlЦеН-

трации органических компонентов в жидких и твердьж веществах и MaтepиaJltlx на основе

жидкостной и газовой хромато-масс-спекгрометрии с изотопным разбавлением и грarвимет-

рии.
метод, обеспе.п.tваюrщrй реализацию методики поверки - прямое измерение поверяе-

мым средством велиIIипы, фркчионально связllнпой с величиной, воспроизводимой стан-

дартным образцом.

2. Перечень операциf, поверки

2.1. ПрИ проведениИ поверкИ должны выпоЛЕяться опердIИи, указtшные в таблице 1.

Таблица 1- Операчии поверки

Наименование операции

Обязательность проведе-
ния операrшй при

Номер разлела (пунк-
та) методики повер_

ки, в соответствии с
которым вьшолняет_
ся операпttя поверки

Первшч-
яой по-
верке

Периодиче-
ской поверке

l 2 4

Внешний да да п.'7

Подготовкакповеркеио пробо-

вание
да да п.8

Ко вий по да п, 8.1.1

Проверка прогр{ý{много
чения

обеспе-
да да п.9

з

3

да



Продолжение таблицы 1

l 2 J 4

Опрелеление метрлогических ха-

рактеристик и полIверждение со-
ответствия прибора метрологиче-
ским требованиям:
- определение отношенItя
сигнал/шрл
- определение относительного
среднего квадратического откJIо_

нения вьD(одного сигнала
- подтверждение соответствия при-
бора метрологическим цебовани-
ям

да

да

да

да

да

да

п.l0

п. 10.2

п. l0.3

п. 10.4

3. Требованшя к усповиям проведеняя поверкп

3 . 1 . При проведении поверки собrподаот след},ющие кJIиматические условrlя :

- температура окружающего воздухц ОС от+ 17до+28;

- относительнм влаrюlость воздуха % не более 75,

з.2,ПрипровеДениипоВеркинедопУскаютсямеханическиевоздействиянаприбориот.
к.лонения от рабочего положения, а также не допускается HaJmtme пыJIи и парв агрессивны,(

веществ, вызывающих коррозию.

4. Требования к специаJlистам, осуществляющпм поверку

4.1. К проведению поверки допускаются лица, изгшвшие методику поверки прибор4 ру-

ководство по эксплу:]тации прибора, прошедшие инстусr:Dк по технике безопасности в

устalновленном порядке и имеющие н:lвыки работы со средствап,tи измерний, основttнными

на хроматографическпх методах.

5. Метрологпческпе ш технпческие требовrвпя к средствам поверки

5.1 . При проведении поверки примеЕ,Iют средства поверки согласно таблице 2,

Таблича 2 - Средства поверки.
Мецологические и Texни.le-
ские требования к средствам
поверки, необходимые для

ведения по ки

Операции поверки, тебую-

J21

поОЕИ N953505-13).

Прибор комб
Testo 608-Hl

инированный
(рег, Nч в ФИФ

ерелство измерений темпе-

ратуры и относительной
влaDкности окружающего
возд}ха с диапазонами из_

мерений, охватьвдощими
условшr поверки по п. 3 и
абсоrпотной погрешЕостью
измерения темпераryры не
более +1,0 оС и абсолютной
погрешностью измерения
отЕосительной влажности не
более +5 0%.

п.8
Подготовка к поверке и
опробование

4

щие применение средств
поверки

Перечень ркомендуемьrх
средств поверки
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Станлартньй образеч соста-
ва гексадекана ГСо 7289-
96.

Стшдартньй образец соста-
ва гексадек:lна. Интервал
допускаемых aTTecToBaHHbD(
значений массовой доли
гексадекана от 98,0 % до
100,0 %, гр:lницы допускае-
мой относительной погреш-
ности аттестовalнного значе-
ния при Р=0,95 не болес
+l 0%.
Колбы мерные вместимостью 1000 см
второго к.ласса точности по ГОСТ |'l70-'l4.
Пипетки градуироваЕные вместимостью 1,0 и 25 см3 не

кJIасса точности по ГоСТ 29227,9l.

не хужеи l00 см

п. l0
Определение меФологиче-
ских характеристик и под-
тверждение соответствия
прибора метрологическим
требовшrиям

Продолжение таблицы 2

5.2. Все средства измерений, используемые при поверке, долкны пметь актуальную з{шись о

поверке в ФИФ по ОЕИ, а станлартньй образец должеп иметь действующий паспорт.

5.3..Щопускастся примеЕение другпх средств поверки, обеспечлвающих определение мето-

логических характеристик поверяемого средства измерений с точностью, необходимой

для подгверждения его мgгрологических харzштеристик,

5.4. При приготовлении контрольньD( растворов (в качестве растворителя) испоJIьзуется ме-

тилен хлористьй по ТУ 20. l 4, l 4-29 5 4449З |'l 9 -2022,

б.Требоваrrияýсловпя)пообеспечениюбезопдсностrrпроВеДенПяповеркП
б.l. ПрИ проведениИ поверкИ приборов должны быгь соб,тподены трбования Приказа Мин-

тУда И СоциальноЙ зшщlтЫ России от 15.|2.2020 Ns 903н коб угвержлении Правил по

охранеlрУдаприэкспJryатацииэлеIсгроУстановокl>,требованияГоСТ|2.2,00.7.0.75'а
такхе требования р}ководства по эксплуатации приборов,

7. Внешнпй осмотр

7.1. ПрИ внешнеМ осмотре устtшавJшвают соответствпе приборв следующим цебовшrиям:

- отс}тствие видимьrх дефекгов, способньпt оказать влltяние на безопасность проведе-

ния поверки иJrи рсзультаты поверки;

- испр:lвность оргilнов упрztвления;

- соответствие внешнего вида прибора сведениям, приведённьш в описtlнии типа;

- четкость обозначений и маркирвки.
7.2. Приборы считают вьцержавшими внешний осмот, если они соответств},ют указанным

вьтше требованиям.

7.3. В слрае, если при внецIнем осмоте прибора выявлены повреждения или дефекгы, спо-

собные оказать влIt lние на безопасность проведен!tя поверки или результаты поверки, то

поверка можЕт бьrгЬ прдолжена тОлько после устранения этих повреждений иrш дефек-

тов.

8. Подготовка к поверке п опробовавяе

8.1. Подготовка к поверке

8.1.1. ПереД проведениеМ поверкИ следует ИЗ)п{ить руководство по экспJryатации прибора

(далее-РЭ)инастояптУlометодикУповерки'провестиконтоJIьсоотВетствияУсловий
поверки требованиям раздела 3, а также обеспечrrгь выполнение требований техники

безопасности согласно раздеJry б настоящей методики поверки' 
5

хуже второго



8.1.2. Подготавливают средства поверки, переIшсленные в разделе 5 настоящей методики

поверки.
8,1.3. Подготавливают поверяемьй прибор в соотвЕтствии с РЭ.

8.1.4. Перел проведением процедур по определению метрологических хар серистик вы-

держивают прибор не менее 2 часов в условиях, }к }alнньж в п. З настоящей методи-

ки поверки.

8.1.5. Для выполнения операчий по п. l0.2 и п. l0.3 настоящей методики поверки пригото-

вить первый кокцольньй раствор гексадекана в хJIористом метилене с объемной

долей гексадекана 0,2 % (да.пее _ KP-l) и вторй концольньй раствор с объемной

долей гексадекана 1 % (да;lее - IФ-2) по методике, приведенной в приложеншл Д.

8.2. Опробование

8.2.1. Опробование прибора проводится в Iвтоматическом режиме после вкJIюченЕя пита-

ния. Результаты опробовalния считают положительными, если после вк.лючения питания

прибора и после залуска упрaшJIяющего прогр{tммного обеспечения открывается глав,

ное окно пргрzlммного обеспечения и отсугствуют сообщения об ошибках,

9. Проверка процаммпого обеспечепця средства пзмерепrrй

9.1. ПроволяТ проверкУ идентификациОнньD( данньD( прогрalммногО обеспечения (далее по

текступ.9-ПО),
Идентификачионное нzмменовапие и версия alвтономного По опредеJUIются после за-

пуска По..щ,тя поrryчения информачии о версии По из главного окна По необходимо

пЬрИи в окно <About i-ChTomSиr>, в котором будуг показаны сведепия о ПО

9.2, Резуrътат проверки считчlют положительным, если идентификационное наименомние и

версия По соответств},ют данным, указанньш в таблице 3,

Таблица 3 - Идентификационные данпые (призпаки) ПО

Идентификачионное наименование ПО

Щифровой идентификагор ПО
аш.rмой (неизменяемой)
версии, и последlтошей
икации ПО (обозначена

буквой <x>l).

примечание - Номер версии записывается в виде метрологически зн

чiсти По, указанной в виде цифровою обозначения в начале помера

чифры, прЙнимшощей значения от 0 до 9, которая описымет модиф

10. Определение метрологпческшх хrрlктерпстпк ш полIверrrцеппе соответствия

прпбора метрологпческпм цrебованиям

l0.1определениеотношени,lсигна.п/шУпrиотносительногоСКовьп<оДrогосигн.Ulа
проводится при следуюцих расходах рабочих газов, устанавливаемьD( с помощью р}лrек на

пЬр"лн"й панели прибора: расход водорода 160 мл/мин, расход воздуха 2,0 л/мип

6

Илентификачионные данные (признаки)

i-СhrоmSиr

6.хверсии (идентификачионньй номер) ПОНомер

Значение



за значение уровЕя шумов нулевого сигнalла, вырФкенное в мв, принимаегся значение,

вьгIисленное по формуле (l ).
10.2.2. Стержень, испоJIьзованньй в п.10.2.1, поместить в zlвтоспотIер SЕS-д_4500. с

помощью автоспоттера наЕести на стержеЕь контроrьньй раствор КР-1, объем паносимой

пробы - 1 мкл.
10.2.3. Щалее стержень установить в прибор и заrryстить сканирование,

10.2.4. По окончzшию каждого ск{lвировапия вьвести результат измерения в виде отче-

та, которьй создает По прибора (далее _ отчета), из которого вьшисать значение высоты

пика Nsl.
10.2.5.операчии'Указанныевп.п.10.2.2.|0.2.4,повторитьеще2разциспоJБзУяодиII

и тот же стержень.

10.2.6. Вьг.шслить отношение сигншr/шум п}тем деления высоты пика на величину

шумц определенн)то в п 10.2.1.

1 0.3. Определение относитеJIьного СКО вьп<одного сигп,ша

10.3.1.ПровестихолостоескlнировzшиестержнJIипомесиТьеговУстройствоДян'ше.
сения образцов.

10.3.2.спомощьюавтоспотrераSЕS-А-4500н.шестинастерженьконтрольЕьйраствор
КР-2. Объем наяосимой пробы - 1 мкл.

10.3.3. Извле.Ъ paI\{Ky сО стержпем из устройства для ЕаIIесения образцов, установить

рамку В прибор и з:rпустить сканироваЕие. По окончанию скzширов:lния вьвести резуJIьтатьl

измерений в виде отчета, которьй создает ПО прибора,

10.3.4. Зафиксировать Iшощадь пика N 1 (выраженную в мВ,с) из отчета,

10.З.5. Произвести еще 9 последоватеЛьньD( измеренИй, используЯ один и тот же стер_

жень, на *оrорiй наносится проба способом, указанным в п,10,3,2, и зафиксировать в виде

таблицы значения площади пика Ns 1 для каждого измерения,

10.3.б.обработатьпоrIенныерезУльтатыВсоответсТвиисУказани'ши'приВеденными
в пункт.rх l0.3.6.1 и 10.3.6.2,

10.3.6.1'ИспользУяданные'поJryченныевп.10.3.4и10.3.5'рассчитатьсреднееквадра-
тическое откJIопение 

""ооо"о.о ""a"-u 
(далее - СКо иlпл S) по площади пика по формуле 2,

""rо*rу" 
элекгронные таблицы (напрrмер, MS Excel шм др,), rшбо BpyrHyTo, При этом недо-

стоверные результаты измерений, которые можно оценить как грубые погрешЕости, отбрако-
,1

l 0.2. Определение отношеЕия сигна:/шум

10.2.1. Дя определения значениJI уровня фlryкryационных шуý{ов нулевого сипIarла

установить в прибор pilI\.rкy со стержнем СhrоmаrоЬ, которьй ранее Ее испоJIьзовался дIя

анЕUIизов, и провести сканирование стерхня с помощью команды (ВLдNК SСДN> l0 раз

подряд, не вынимм стержень из прибора.

Время сканирОвшrия 1 мипута. По окончшrrrю каждого сканированIц вывести резуJIьтат

измерения в виде отчета и графика, из koтopbD( выIшсать значение высоты максимапьного

пика. По поJIучеЕным реЗУЛьтатаI\,t выtмслить среднее арифметическое значение высоты пи-

ка по формуле:
г X]L' hih_.,ff (l)

где: П- среднее арифметическое значение высота пика, мВ;

hi - значение высоты i-го пик4 мВ;
п - число измерений.



вывtlются и не r{итыв:lются в расчетах. Порядок расчетов для определения грубьrх погрешно-
стей (промахов) приведен в приложении Б.

В слуlае обнаружения грубьrх погрешностей проводят повторньй расчет СКО по
остtlвшимся дашIым и повторно проводят проверку на наличие грубьпк погрешlостей по
приложению Б. Коrпrчество оставшихся дilнньпt должпо бьrь не мепее 6,

';il(S, 
- S")'

п-|
(2)

где: Sn- среднее арифметическое значение площади пикц мВ,с;
S; - ie значение площади пик4 мВ,с;
n - Iмсло измерений.

10.3.6.2. В том слуlае, если при повторной проверке грубые погрешности не обнарlпсе-

ны, переходят к вьшоJшеI ю п. 10.3.7. При обнаруrкении грубьп< погрешностей при повторной

проверке, серию из l0-и измерений повторяют и вьшолнrtrют операции по п.10.3.6.1.

10.3.7. Расчег относитеJIьного ско (SJ, выра)кеЕного в процентzlх, проводят с испоJь-

зоваIlием электронньп< таблич (например, MS Excel или др.), либо врrпrую по формуле (3):

- 100
S, =Э.S,% (3)

.ле: ý- среднее арифметическое значение площади пика, мВ,с;
S - значение СКО, мВ,с.

1 0.4. Подтверждение соответствия прибора мецологиtIеским требованиям

10.4.1. Результаты поверки по п.10.2 считаются положительными, если отношение сиг-

на.т/шум лежит в пределах от 5 до 25 для наименьшего из тех поJIr{енньD( значений отноше-

ния сигна:/шум.
10.4.2. Результаты поверкИ по п. 10.3 считalются положительными, если хотя бы одна из

двух серий измерений удовлетворяет требовани_m,r п. 10.3.6.1 и п. 10.3.6.2 и значение относи-

,"n""oio СКО вьп<одного сигнала по площади пика соответствует требоваНИЯv, }Кa!ЗаННЫМ В

таблице 4.

таблиuа 4 - Предельные допускаемые значеЕия Ско вьп<одrого сигЕала

11. Оформление результатов поверки

1 1 .1 . Данные, полr{енные при поверке, оформляются в форме протокола в соответствии

с цебовани-ш,rи, устalновленными в оргaшизации, проводящей поверку,

11.2. Сведения о результатах поверки СИ передшотся в Федеральный информачионньй

фонд по обеспечению единства измерений в соответствии с поря,щом проведения поверки

средств измерений, предусмотренньшr,r действующим з.шонодательством Российской Феде-

рации в области обеспечения едивства измерений.

11.3. При положительньtх результатах поверки по змвлению владельца СИ илrr лица

представившего Си на поверку, оформляют свидетельство о поверке, подтверждalющее со-

ответствие прибора требованиям методики поверки, к которому прилагают протокол повер_

ки. Нанесение знака поверки на прибор не предусмотреЕо,
Е

ЗначениеНаименование характеристики

5,0оСКо плоцади пика, 0й, не более

s=



11.4. При отицательньп результатах поверки прибор к примеЕению не допускalют, по

змвлению владельца СИ или лица' представившего СИ на поверку, вьцilют извещение о не-

пригодности с указапием причин в соответствии с действующим законодаТеЛЬСТВОМ РОССИй-

ской Федерации в области обеспечения единства измерений.
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IIРИJIОЖЕНИЕ А
(обязательное)

Методпка прпготовления контрольных растворов

A.l . Средства измерний и стшrдартньй образец

A.1.1. Стандартный образец состава гексадек:lна ГСО 7289-96

А. 1 .2, Метилен хлористый по ТУ 20, 14. 14-295-4449З1'19,2022.

д.l.з. Колба мернrц вместимостъю l00 см3 с притертой прбкой 2-ого класса точности

по ГоСТ |'l'l0-74.
A.l .4. Пипетка вместимостью 1,0 см3 2-го кJIасса точности по ГОСТ 29227-9l.

А.1.5. Пипетка вместимостью 25 см] 2-го кJIасса точности лоГоСТ 29221-9l,

А.2. Прочелура приготовлеIrriя концольньж растворв

д.2.1 , Приготовление контрольного раствора гексадекапа в метилепе х.лористом с

объемцой долей гексадекаrrа l 7о.

А.2. l. l. Раствор готовят объемньпr,r способом.

А,2.1.2. В колбу вместитеJIьностью l00 мл (2 кл., ГоСТ 1770), запошrенную

прибrмзительно на 70 мл метиленом *лористым, с помощью пипетки помещllют 1 смз гсо
7289-96.

А.2.1.3. Доводгг объем смеси в колбе до метки l00 мл метиленом хJIористым,

Д.2.1.4. Полrrенный раствор имеет объемную доJIю гексадекrша l % фаствор I(P,l)

А,2.2. ПриготоВление контолЬного рlютвора гексадекана в метилене хJIористом с

объемной долей гексадекапа 0,2 %.

А.2.2. l . Раствор готовят объемньп,r способом.

А.2.2.2. В колбу вместитеJIьностью l00 мл (2 кл,, ГоСТ 1770), заполненную

приб.rшзительНо на 50 мл метИленом хJIористым, с помоlIDю пипетки помещают 20 см3

раствора КР-1.

А.2.2.3. ДоводЯт объем смесИ в колбе дО метки l00 мл МеТrlЛеНОМ ХЛОРИСТЬПr{,

А.2.2.4. Полученпьшi раствор имеет объемную доJIю гексадекан а 0,2О/о,

отпосительная погрешность приготовления контольньD( растворов не более +5 0/о,

l0



Приложепие Б
(обязательное)

Исключенпе грубых погрешпостей

Б.l. Искrпочение грубьD( погрешностей проводдтся по ГоСт р 8.736-2011

<ГСИ. ИзмерНпя прямые многократные. МеюдN йработки резуJьтатов измерний,
Осповные положения>>, п,6.

Б.2. Порялок лействий пО исключению гРубьпt погреrшlОстей следпоlцrrй:

- с испоJIьзовilнием элеrгроЕньD( табlшч (напрrпrер Excel и т.п.) вытlслить
среднее квадратическое откJIопение СКО измереняьп< площадей пиков по формуле:

ý=
'l!r(s, 

- s.o)' (Бl)
lV-1

где: Уй- количество измерепий;
ý- площадь пшка i-го определеЕия;
.ý* - срдlее значеЕие Iшощ4ди пика.

- для наименьшего и наибольшего резуJIьтатов измеренrтй площадей пиков вы-

числгтъ Kplrтepmr Граббса (G/ по формулам:

бr= lý""*" - S*| (Б2)

(Бз)
s

- оценитъ резуJIьтаты измерний площадей пиков Si на наJIIIчие грубьпr по-

грешностей, путем сравнения значений Gt и Gz с теорЕтическим значением Gг:

а) еСrШ Gr > Gг, ТО S mа:к ИСКlПОЧаЮТ ИЗ РаСЧеТОВ И еСrПr Gz > Gг, ТО Sмин ПСIOIЮ-

ч:lют из расчетов.

Теоретические значения дJIя критерия Граббса приведены в справошой таб-

лице Бl.
Таблица Бl - ТеорептческИе зпаченпя дЯ крлп€риЯ Граббса (лля урвttя

зна.пшости 5 7о)

ТsъGКол-во измерений, участ-
в

1,8876
2,02,|

2,|268
) )159
))q10

ll

s

u2- lS"," - S*|


